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Ziskoxidpulver 

Gegenstand der Erfindung ist ein Zinkoxidpulver , dessen 
Herstell\ing und Verwendung. 

Ziiikoid-efeulver f inden Verwendung in Farben, Lacken, in 
Ha£2^ tmd Fasem. Ein wichtiges Segment stellt die 
Verw^dung von zinkoxidpulvem im kosmetischen Bereich, 
feesondets als Bestandteil von Sonnenschutzf ormulierungen, 
dciir. 

Ptinzipiell stehen zwei Mogliclikeiten zur Synthese von 
zinkoxidpulvem zur Verfiigung, nasschemische Prozesse und 
Gasphasenprozesse. In der Kegel dienen bei den 
nasscfeemisclien Prozessen solche zinkverbindungen als 
Ausgantsfftaterial, die thermisch in Zinkoxid uberfiilirt 
warden kamien, wie zum Beispiel zinkhydroxid, Zinkoxalat 
Oder zinkcarbonat. Nachteilig bei nasschemischen Methode 
ist geWohnliGh, dass die erzeugten zinkoxidpartikel zu 
grOfieren Einheiten agglomerieren, die speziell in 
kosmetischen Anwendungen unerwunscht sind. Femer sind 
Verunreinigungen durch Prozess- und Ausgangsmaterialien 
nicnt Oder nur sehr schwierig aus dem fertigen Produkt zu 
esntfemen. 

Der £>rt>z6ss, gew5hnlich als batch-Pro zess ausgefiihrt, 
uitifasst Filtration, Trocknung und gegebenenfalls Vermahlung 
der Partikel \ind ist relativ kostenintensiv ist. 
Gasphasenprozesse oder pyrogene Prozesse ermOglichen eineh 
kostengunstigeren Prozess. Hierzu zahlen der franzosische 
u£td aitierikanische Prozess, nach denen Zinkoxid 
grofitechnisch hergestellt werden kann. 

Bei beiden Prozessen erfolgt eine Oxidation von Zinkdaiitpf . 
Naehteilig hierbei ist die Bildung groSer Aggregate aus 
Priifiatpartikeln imd eine niedrige BET-Oberf l^che. 
Der Stand der Technik besdhreibt verschiedene 
MSglichkeiten, der Gasphasensynthese mit dem Ziel eine 
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hShere BET-Oberf ISche, eine bessere Transparenz xmd einen 
hSheren UV-Schutz zu erzielen. Letztendlich haben alle 
diese Versuche die Oxidation von zinkdampf gemeinsam. 
JP 56-120518 beschreibt die Oxidation von Zinkdampf mit 
Luft Oder Sauerstoff unter der .Bildiing von nicht 
aggregierten, nadelf ormigen zinkoxidpartikeln. Diese sind 
oft nur schwierig in Sonnenschutzf oirmulierungen 
einzuarbeiten . 

US 6,335,002 beschreibt die Oxidation von Zinkdampf mit 
Luft Oder Sauerstoff. Durch Variation der Prozessparameter 
solleft Primarpartikel von Zinkoxid mit weitestgehend 
isotroper Form und niedrigem Aggregationsgrad gebildet 
werden..in den erf indungsgemSfien Beispielen zu US 6,335,002 
liegen die Aggregatdurchmesser zwischen 0,47 und 0,55 fim. 
Das Zinkoxidpulver weist eine BET-Oberf lache zwischen 10 
und 200 m^/g \md eine Stampfdichte von 4 bis 40 ml/g auf . 
Die oxidation des Zinkdampfes erfolgt in einer Atmosphare 
aus einem oxidierenden Gas welches Sauerstoff imd 
Wasserdampf enthalt. Eine solche Atmosphare kann auch 
erzeugt werden durch Verbrennung eines sauerstof fhaltigen 
Gases mit Wasserstoff oder Propan, wobei ein Oberschuss an 
Sauerstoff verwendet wird. zinkdampf sowie das Gemisch 
Sauerstoff /Wasserdampf werden getrennt mittels Diisen in 
. einen Reaktor eingedttst, in dem die Oxidation stattfindet. 
Insgesamt bietet der Stand der Technik, \inabhangig von der 
Herstellung, zahlreiche Art en von Zinkoxid in Form von 
Nadel-, Kugel-, Tetraeder-, Stabchen und Flockenf ormen, wie 
zum Beispiel in US 5,441,226 ausgefiihrt wird. 
Der Stand der Technik zeigt das rege Interesse an Zinkoxid, 
insbesondere ih seiner Anwendung als UV-Schutz in 
Sonnenschutzf ormuliertangen . 
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Aufgabe der Erfindxang ist es, ein zinkoxidpulver 
bereitzustellen, welches die Nachteile des Standes der 
Technik vermeidet. Insbesonders soli es eine hohe 
Transparenz bei gutem uv-Schutz aufweist. Es soil sich 
ferner gut in Dispersionen einarbeiten lassen. Des weiteren 
besteht die Aufgabe ein Verfabren zur Hers t el lung von 
!z;inkQxidJ)ulver bereitzustellen. 

Gegenstand der Erf indung ist ein pyrogen hergestelltes 
Zinkoxidpulver mit einer BET- Oberfl ache zwischen 10 und 
200 m^/g, dadurch gekennzeichnet , dass 

es in. Form von Aggregaten vorliegt, wobei 
die Aggregate aus Partikeln mit tmterschiedlicher 
Morphologie aufgebaut sind, 
ufid wobei die Aggregate zu 

0-10% in einer kreisartigen Form, 
- 30-50% in einer ellipsoiden Form, 
30-50% in einer linear en Form, 
20-30% in einer verzweigten Form vorliegen. 
Dabei sind \inter Partikeln im Sinne der Erf indung, solche 
zu verstehen, die im pyrogenen Herstellprozess primSr 
gebildet werden. Diese lageim sich noch wShrend der 
Reaktion utiter Bildung von sinterf lachen zu Aggregaten 
zusammen. Dabei ist wesentlich, dass diese Aggregate aus 
Partikeln mit unterschiedlicher Morphologie aufgebaut sind. 
I/aut Definition setzt sich ein Aggregat aus gleichen oder 
annahemd gleichen Partikeln, den PrimSrpartikeln, zusammen 
(DIN 53206) . 

Das erf indxangsgemaSe Zinkoxidpulver weist dagegen Aggregate 
auf, die aus Partikeln unterschiedlicher Moirphologie 
bestehen, und daher nicht als Primarpartikel bezeichnet 
werden. Unter Morphologie sind sowohl isotrope wie 
ahisotrope Partikel zu verstehen. Es konnen beispielsweise 
kugelformige Oder weitestgehend kugelformige Partikel, 
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knollenfSrmige Partikel, stabchenfarmige Partikel oder 
nadelfSrmige Partikel sein. Wesentlich ist, dass die 
Aggregate aus unterschiedlichen Partikeln bestehen und dies 
Partikel durch S inter fiachen miteinander verbunden sind. 
Die BET-Oberflache des erf indungsgemSSen Pulvers kann 
zwischen 20 xmd 60 m^/g liegen. 

Die Aggregate des erf indungsgemaSen Zinkoxidpulvers liegen 
in kreisartigen, ellipsoiden, linearen und verzweigten 
Fontien vor. Die Figuren la-c zeigen typische Formen 
ellipsoider, linearer xond verzweigter Aggregate des 
erf indxingsgemaSen zinkoxidpulvers . 

Bevorzugt konnen zinkoxidpulver sein, die einen annShemd 
gleich groSen Anteil von 30-40% an ellipsoiden und linearen 
Formen und einen kleineren Anteil an verzweigten Formen von 
20-25% und von kreisartigen Formen von 2-6% aufweisen. 
Figur 2 zeigt eine TEM-Aufnahme des erf indungsgemaSen 
Pulvers, die Figuren 3a-d zeigen jeweils ein lineares, 
verzweigtes, ellipsoides und kreisf Srmiges Aggregat dieses 
Pulvers . 

Femer kann das erf indungsgemaEe zinkoxidpulver eine 
Starapfdichte, bestimmt nach DIN ISO 787/11, von mindestens 
150 g/1 aufweisen. Besonders bevorzugt kann eine 
Stampfdichte zwischen 250 und 350 g/1 sein. 

Weiterhin ist es mSglich, dass das erf indungsgemafie 
Zinkoxidpulver aus Aggregaten besteht, die eine mittlere, 
projizierte Aggregat flache von weniger als 10000 mn^ einen 
aquivalenten Kreisdurchmesser (ECD) von weniger als 100 nm 
und einen mittleren Umfang von weniger als 600 nm 
aufweisen. Diese GroSen konnen durch Bildanalyse von ca. 
1000 bis 2000 Aggregaten aus TEM-Aufnahmen erhalten werden. 
Besonders bevorzugt kOnnen zinkoxidpulver mit einer 
mittleren, projizierten Aggregatf lache von 2000 bis 8000 
nm^, einem aquivalenten Kreisdurchmesser (ECD) zwischen 25 
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xmd 80 nm und einem mittleren Umfang zwischen 200 iind 550 . 
nm, sein. 

Besonders bei Verwendung von Zinkoxidpulver in kosmetischen 
iHid pharmazeutischen Ziibereitimgen ist es wichtig 
schadliche Verunreinigungen zu minimi eren. Hierzu geh6ren 
vor allem Blei, Cadmium, Arsen, Eisen, Antimon xmd 
Quedksilber. 

Das erfindungsgemafie Zinkoxidpulver kann Anteile, bezogen 
auf Zinkoxid, an Blei von hochstens 20 ppm, an Arsen von 
hCchstens 3 ppm, an Cadmium von hSchstens 15 ppm, an Eisen 
hSchstens 200 ppm, an Antimon hechstens 1 ppm und an 
Queeksilber von hSchstens 1 ppm, aufweisen. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung des erf indTongsgemafien Zinkoxidpulvers , welches 
dadtircb gekennzeichnet, dass 

ein Ausgangs garni sell enthaltend zinkdampf , ein 
Birenngas \md die Reaktionsprodiikte aus der 
Oxidation des Brenngases mit einem Sauerstoff 
enthaltenden Gas, 

in einer Flamme mit einem sauerstof fhaltigen Gas in 

feiner Oxidations zone reagieren lasst, 

das heifie Reaktionsgemisch in einer Quenchzone 

abkuhlt und den Feststoff vom Gasstrom abtrennt, 

wobei 

in der Oxidations zone der Anteil an Sauerstoff 
groSer ist als der zur vollstandigen Oxidation von 
Brenngas und Zinkdampf notwendig ist. 
Dabei ist die Art der Bereitstellung des Zinkdarapfes nicht 
beschrSnkt. Beispielsweise kann Zinlqpulver oder eine andere 
.Zinkverbindung, welche bei einer thermischen Behandlung 
Zink ergibt, in einem Verdanipfer verdampf t werden und 
mittels eines Inertgasstromes in die das Ausgangsgemisch 
enthaltende Vorrichtiang eindosiert werden. Weiterhin 
en thai t das Ausgangsgemisch ein Brenngas, welches 
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Wasserstoff , Methan, Ethan oder Propan oder ein Gemisch 
hiervon sein kaim, wobei Wasserstoff bevorzugt wird. Im 
Ausgangsgemisch sind weiterhin Wasserdaittpf und/oder 
Kohlendioxid, die Reaktionsprodukte aus der Verbrennung des 
5 Brenngases, vorhanden. Bevorzugt kann das Ausgangsgemisch 
Wasserdaitrpf enthalten. 

Das GemisGh aus Zinkdampf , Brenngas und Wasserdarapf oder 
was serdampf /Kohlendioxid, sowie andere, inert e Gase, 
beispielsweise Stickstoff , wird in eine Oxidations zone 
10 uberfuhrt, wo es in einer Flamme mit einem 

sauerstoffhaltigen Gas in einer Oxidationszone reagiert. In 
der Oxidationszone ist der Anteil an Sauerstof f grdSer als 
zur vollstandigen Oxidation von Brenngas und Zinkdampf 
notwendig ist. In der Oxidationszone finden parallel die 
15 Oxidation des Brenngases, am Beispiel Wasserstoff, nach 
Gl.l, und des Zinkdampf es, nach G1.2, statt. 

Gl.l: H2 + 0,5 O2 -> H2O 

G1.2: Zn + 0,5 O2 -> ZnO 



20 Figur 4 zeigt schematisch den JUalauf des erf indungsgemaSen 
Verfahrens. Es gilt: A = Ausgangsgemisch; 
B = Oxidationszone; C = Quenchzone; D = Abtrennung 

I Fes ts toff; 1 = Zinkdampf; 2 = Brenngas; 3 = Wasser oder 
I Wasser/Kohlendioxid; 4 = Oxidationsluf t; 5 = Quenchluft. 
5 Obwohl bei der Oxidation des Brenngases in der 

Oxidationszone Wasser gebildet wird, hat es sich als 
wesentlich zur Bildung der erf indxingsgemSSen 
zinkoxidpartikel herausgestellt, dass im Ausgangsgemisch 
Wasser und/oder Kohlendioxid vorhanden ist. Bevorzugt ist 
30 Wasser. Wasser und/oder Kohlendioxid k5nnen beispielsweise 
aus der Oxidation eines Brenngases mit Sauerstoff 
resultieren. 

Das molare Verhaltnis Wasser zu Zinkdampf kann bevorzugt 
15:1 bis 35:1 und besonders bevorzugt 20:1 bis 30:1 
35 betragen. 
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Weiterhiii ist es vorteilhaft, wenn im Ausgangsgemisch das 
molare Verhaltnis von Brenngas zu Zinkdampf 5:1 bis 25:1 
ist. Besonders vorteilhaft ist ein Verhaltnis von 10:1 bis 
20:1. 

Beim Eintritt des Ausgangsgemisches in die Oxidationszone 
kann es vorteilhaft sein, wenn das molare Verhaltnis 
. Sauerstof f zu Brenngas zwischen 3:1 iind 20:1 bettagt. 
Besonders vorteilhaft kann ein Verhaltnis von 6:1 bis 15:1 
sein. 

Beim Eiiitritt des Aus gangs gemisches in die Oxidationszone 
kann es weiterhin vorteilhaft sein, wenn das molare 
Verhaltnis Sauerstoff zu Zinkdampf zwischen 5:1 und 30:1 
betragt. Besonders vorteilhaft kann ein Verhaltnis von 10:1 
bis 2Q:i sein. 

Die Tentperatur des Aus gangs gemisches kann zwischen 920°C 
und 1250°C liegen. 

in einer bevorzugten Aus ftihrungs form des erf indungsgemaSen • 
Verfahrens kann Zinkdampf in einer reduktiven 
verdaitipfiangszone erhalten werden, indera man Zinkpulver 
mittels eines Inertgasstroiiies in einem zentral angeordneten 
Rohr mittels einer inti das zentral angebrachte Rohr 
angeordneten Flamme, die durch Reaktion eines Brenngases 
\and einem sauerstof fhaltigen Gas erzeugt wird, verdampft, 
wobei das Brenngas gegeniiber dem Sauerstof fanteil des 
sauerstof fhaltigen Gases stochiometrisch im ttberschuss 
vorliegt. 

Bei einer besonders bevorzugten Aus fiihrungs form des 
verfahrens wird das zentral angeordnete Rohr so justiert, 
dass ein Kontakt mit der Flamme vermieden wird. 
Uhter einer reduktiven VerdampfiHigszone im Sinne der 
Erfindxang ist eine Zone zu verstehen, in der eine 
Atmosphare mit einem Unterschuss an Sauerstoff herrscht. 
Damit wird verhindert, dass das Zinkpulver bereits vor der 
. Verdampfiang oxidiert werden kann. 
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Das molare Verhaitnis von Brenngas zu Sauerstof fanteil des 
sauerstoffenthaltenden Gases in der reduktiven 
Verdampfiangszone kann bevorzugt zwischen 1,5:1 ixnd 3,5:1 
iind besonders bevorzugt zwischen 2:1 land 2,5:1 liegen. 
GegenStand der Erfindung ist ein weiteres Verfahren zur 
Herstellxong des erf indiangsgemaSen Zinkoxidpulvers , welches 
dadurch gekennzeichnet ist, dass 

Zinkpulver innerhalb eines Reaktors verdarapft und 

zu Zinkoxid oxidiert wird, wobei 

man in einer reduktiven Verdaitvpfimgszone Zinkpulver 
mit Hilfe eines Inertgasstromes in ein zentral . 
angeordnetes Rohr, welches in die Verdanipfungszone 
des Reaktors hineinragt, dosiert, 

mittels einer extern angeordneten Flamme, die durch 

Reaktion eines Brenngases mit einem 

sauerstof fhaltigen Gas erzeugt wird, verdampft, 

wobei Brenngas und das sauerstof fhaltige Gas in 
konzentrisch im das Zentralrohr angeordneten Rohren 

zugefuhrt werden, und 

wobei das zentral angeordnete Rohr ISnger ist als 
die konzentrisch urn dieses angeordnete Rohre, und 

wobei das Brenngas gegentiber dem Sauerstof fanteil 
des sauerstoffhaltigen Gases stSchiometrisch im 
ttberschuss vorliegt, 

und nachfolgend in den Gasstrom aus der reduktiven 
Verdampftmgszone einen Oberschuss an Sauerstoff in 
Form eines Sauerstoff enthaltenden Gases 
eindosiert, dass das tiberschiissige Brenngas und der 
Zinkdampf aus der Verdampfimgszone in der 
Oxidations zone vollstandig oxidiert werden, 
anschliefiend das heiSe Reaktionsgejaaisch in einer 
Quenchzone abkiihlt und den Feststoff vom Gasstrom 
abtrennt . 
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Figur 5 zeigt schematiscli die Vorrichtung ' zur Durchftihrxing 
dieses Verfalirens: Dabei gilt: A = red\;Lktive 
Verdampfungszone, B = Oxidations zone; C = Quenchzone; 1 = 
zinkpulver + Inertgas; 2 = Breimgas, bevorzugt Wasserstoff; 
3 = Luft; 4 = Oxidationsluft; 5 = Quenchluft. 
Das erfindungsgemaSe Verfahren kann bevorzugt so ausgeftihrt 
warden, dass das molare Verhaltnis von Brenngas zu 
Sauerstoffanteil des sauerstof f enthaltenden Gases in der 
reduktiven Verdaiapfimgszone zwischen 1,5:1 land 3,5:1 % 
liegt. Besonders bevorzugt kann dieses Verhaltnis zwischen 
2:1 bis 2,5:1 liegen. 

Weitfeifhin kann es bevorzugt so werden, dass beim Eintritt 
in die Oxidations zone das molare Verhaltnis Sauerstoff zu 
Brenngas bevorzugt zwischen 3:1 xind 20:1 und besonders 
bevorzugt 6:1 bis 15:1 liegt. 

Weiterhin kann es vorteilhaft sein, dass beim Eintritt in 
die Oxidations zone das molare Verhaltnis Sauerstoff zu 
Zinkdainpf zwischen 5:1 und 30:1 betragt. Besonders 
vorteilhaft kann ein Verhaltnis von 10:1 bis 20:1 sein. 
Zur Erziel\ing von hohen Reinheiten des Zinkoxidpulvers ist 
es vorteilhaft, von einer hohen Reinheit des eingesetzten 
Zinkpulvers auszugehen. 

Unter einer hohen Reinheit ist eine Reinheit von wenigstens 
99%, bei besonderen Anforderxangen von einer Reinheit von 
wenigstens 99,9%, zu verstehen. Insbesonders bei einem 
Zinkoxidpulver zur kosmetischen oder pharmazeutischen 
Verwend-ung, ist auf die Anteile an Blei (hochstens 20 ppm) , 
an Arseh (hSchstens 3 ppm) , an Cadmiiam (hSchstens 15 ppm) , 
an Eisen (h5chstens 200 ppm) , an Antimon (hochstens 1 ppm) 
und an Quecksilber (hOchstens 1 ppm) zu achten. 
Bei den erf indungsgemaSen Verfahr^ wird eine Temperatur 
des zu oxidierenden Gemisches beim Eintritt in die 
Oxidations zone bevorzugt, die zwischen 920°C und 1250 °C 
liegt . 
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Weiterhin " kann es von Vorteil sein, die verweilzeit des 
Reaktionsgemisches in der Oxidations zone auf 5 
Millisekunden bis 200 Millisekunden zu begrenzen, wobei ein 
Bereich zwischen 10 Millisek\mden und 30 Millisekunden 
5 besonders von Vorteil sein kann. 

Die Tempera tur in der Quenchzone unmittelbar vor Zugabe der 
Quenchluft kann bevorzugt zwischen 600°C und SSO^C und die 
Abktihlrate in der Quenchzone zwischen 1000 Kelvin/ Sekvmde 
und 50000 Kelvin /Sekunde liegen. 
10 Ein weiterer Gegenstand der Erf indung ist die Verwendomg 
des erfindungsgemafien Zinkoxidpulvers als Bestandteil in 

»Sonnerlschutzmitteln zum Schutz vor uv-Strahlung, als 
Vulkanisationshilfsmittel, in Kunststoffen und Lacken als 
UV- Absorber, als Vemetzer bzw. Katalysator bei der 
15 Aushartiang oder Polymerisation von Kunststoffen bzw. 

Kunststoffmonomeren, in Kunstharzen, in pharmazeutischen 
xind kosmetischen Ztabereitimgen als pilz- oder 
- bakterienabweisender Zusatz, zur Herstelliing von Keramiken, 
als Katalysator oder KatalysatortrSger . 
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Belspiele: 
Analysenverfalirezi 

Die BET-Oberfiache wird bestimmt nach DIN 66131. 
Die TEM-Aufnahmen werden mit einem Hitachi TEM-GerSt, Typ 
H-75000-2 erhalten. Mittels CCD-Kamera des TEM-GerStes iind 
anschliessender Bildanalyse werden ca. 1000 bis 2000 
Aggregate ausgewertet. Die Definition der Parameter erfolgt 
nach ASTM3849-89. Die Formanalyse der Aggregate nach 
kr^isformig, ellipsoid, linear und verzweigt, erfolgt nach 
Herd et al . , Rubber, Chem. Technol. 66 (1993) 491. 
Die Stampfdichte wird bestimmt nach DIN ISO 787/11. 

Bel spiel 1: 

Beispiel 1 wird. in einem Reaktor gemSS Figur 4 
durehgef uhrt . 

Zinkpulver (510 g/h) wird mittels eines Sticks toffstromes 
(4,2 NmVh) in eine reduktive Verdampfxmgszone tiberfOhrt, 
wo eine wasserstof f-/Luf tf lamme (Wasserstof f : 4,0 NmVh, 
Luft: 8,0 Nm^/h) brennt. Dabei wird das Zinkpulver 
verdainpft. 

Das Reaktionsgemisch aus Zink-Dampf , Wasserstof f, 
Stickstof f xind Wasser strSmt in die Oxidations zone, in der 
20 NmVh Luft zugegeben wird. 

Die Temperatur Tl vor Zugabe der Oxidationsluf t betrSgt 
956°C. AnschlieSend werden \and 10 Nm^/h Quenchluft 
zugegeben. Die Temperatur T2 vor Zugabe der Quenchluft 
betragt 648 °C. Das erhaltene Zinkoxidpulver wird durch 
Filtration vom Gasstrom abgetrennt. 
Die Beispiele 2 bis 4 werden analog Beispiel 1 
I durehgef tihrt . Die verf ahrensparameter sind Tab. 1 zu 
entnehmen . 
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Beispiel 5 (vergleichsbeispiel) : 

Zinkpulver (250 g/h) wird mittels eines Stickstof f stromes 
(1,5 Nm^/h) in eine Verdampf ungszone uberftihrt, wo eine 
Wasserstof f-/Luftflairane (Wasserstof f : 4,25 Nm^/h, Luft: 
8,40 rf/h) brennt. Dabei wird das Zinkpulver verdampf t. 
Das Reaktionsgemisch aus Zink-Dampf , Wasserstof f, 
Stickstof f \and Wasser wird anschliefiend in einer 
Nucleirungszone durch Zudosieren von 1 Nm^/h Stickstof f auf 
eine Temperatur von 850°C abgekuhlt. Anschliessend werden 
5 mVh Oxidations luft und 34 NmVh Quenchluft zugegeben, 
wobei die Reaktionstemperatur auf Werte von weniger als 
400°C zuruckgeht. Das erhaltene Zinkoxidpulver wird durch 
Filtration vom Gasstrom abgetrennt. 

Beispi^i 5 ist der Patentanmeld\mg mit der Anmelde-Nuinmer 
DE 10212680 yom 22.03.2002 zu entnehmen. 

Beispiel 6 (Vergleichsbei spiel) ist ein kommerziell 
erhaitliches Zinkoxid-Pulver der Fa. Nanophase, NanoTek® 
Zinc Oxide 99+%. 

Die Verfahrensparameter zur Herstellung der zinkoxidpulver 
aus den Beispielen 1 bis 4 sind Tab- 1 entnehmen. Die 
physikalisch-chemischen Daten der Zinkoxidpulver aus den 
Beispielen 1 bis 6 sind Tab. 2 zu entnehmen. 
Tab. 2 zeigt, dass die erf indungsgemaSen Pulver aus den 
Beispielen 1 bis 4 die beanspruchte Verteilung der 
Aggregatformen in kreisf ormige, lineare, verzweigte und 
ellipsoide Formen aufweisen. Das Pulver aus dem 
Vergleichsbeispiel 5 und 6 zeigen diese Verteilung nicht. 
Der aquivalente Kreisdurchmesser (ECD) der 
I erfindungsgemaSen Pulver aus den Beispielen 1 bis 4 weist 
weniger als 100 nm, der mittleren Aggregatumfang weniger 
als 600 nm und die mittlere Aggregatf lache weniger als 
7500 nm^. 
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Die Figuren 3a-d zeigen jeweils ein lineares, verzweigtes, 
ellipsoides xand kreisf Srmiges Aggregat des Pulvers aus 
Beispiel 3 . 

Das erfind\ingsgema£e Pulver lasst sich gut in- 
Sonnenschutzformulierungen einarbeiten. Es zeigt eine hohe 
Transparenz und einen hohen UV-Schutz. 
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T^.l: Verfalurensparanieter bei der Herstellung von ZnO 



Beispiel { 


1 


- 1 


- 1 


3 1 


4 


Reductive Verdanpfungszone 


Zn-Pulver 


g/h 
mol/h 


510 
7,80 


500 
7 , 65 


520 
7,95 


250 
3 82 


Hz 


Nm^/li 
mol/h 


4,0 
178 , 45 


4,0' 
178 , 45 


5,0 
223 , 06 


4,0 
178 45 


Luft 


Nin^/h 
mol 02/h 


8 , 0 
74,95 


6 , 8 
49,65 


93,69 


8 0 
74^95 


H2O aus H2+O2 


mol/h 


178,45 


178,45 


223, 06 


178,45 


Tragergas N2 


Nm^/h 
mol/h 


4,2 
187,37 


4,20 
187,37 


4,2 
187,37 


5,0 
223,11 


Uberschiiss H2 


mol/h 


28,55 , 


. 51,04 


35,69 


28,55 


H2/O2 




2,38 


2,80 


2,38 


2,38 


H2/Zn 




13,27 


15,00 


16,26 


27, 06 


HzO/Zn 




22,87 


23,33 


28, 04 


46, 66 


Temperatur Tl* 


°C 


956 


980 


1000 


1060 


OxldatioxLSizone 


Luft 


Nm^/h 
mol 02/h 


20,0 
187,37 


16,0 
149,90 


15,0 
140,53 


25,0 
233,82 


O2/H2** 




13,13 


5,87 


7,88 


16,41 


02/Zn** 




24, 02 


19,60 


17,67 


61,24 


Temperatur T2* 




648 


718 


746 


758 


Quencbzone 


Luft 


Nm^/h 
mol/h 


10,0 
93, 69 


24,0 
224,85 


22,0 
206,11 


22,0 
206,11 



* Tl: Temperatur des Reaktionsgemisches lonmittelbar vor 
Eintritt in die Oxidations zone; T2 : Temperatur des 
Reaktionsgemisches unmittelbar vor Zugabe der Quenchluft; 
** O2/H2: stochiometrisch notwendiger Anteil zur Oxidation 
von H2; 02/Zn: stochiometrisch notwendiger Anteil zur 
Oxidation von Zn 



I 

I 



jichs- 
)iele 






1237 


O CM CO 

rH in o« H 


25360 


vo 

rH 


o 
en 
r- 


d 


Verglc 
beisi 

— r 


in 


o 

<N 


vo 

rH 


^ ro vo 

in rH 


CM 
VO 
l> 

in 

rH 


ro 
ro 

rH 


CTl 

in 


d 






in 


in 
m 
o 


^ ^ 




ro 


Ol 
CM 

o« 


o 

rH 
CM 


S3 


tn 


in 

CN 


c~- 

rH 

rH 


,_, vo . in 
ro m CM 


o 
in 


CO 


1^ 
CM 

in 


in 

ro 


s & 

3 .2 

■2 « 




in 


r- 
o 


vo "^f 


in 
ro 


in 


r>- 
cn 




Brfix 


a 


CM 


rH 


ro ro CM 


CO 
VD 






CM 






CM 


oo 

rH 


^ r- vo ro 

'''^ fO CO CM 


rH 


vo 


in 


VD 
rH 
ro 






\ 








1 




rH 
&» 










D) SH -»-> 
-H -H (d tn 
e o 0) -H 






Cn 

S 






H 

a 

•H 

g 
•H 

a 

PQ 


(U 

^ 
o 

ad 
H 
4-1 


rH 

■s 

§ 

0) 
0 

<u 

}H 

t) 
< 


Anteil Aggregate 

kreisfor 
ellips 
lin 
verzwe 


1 

aO 

iH 

iw 
0) 4-) 

}H (d 

^ s 


Equivalent Circle 
Diameter Aggregate 


MH 

i 

H 
4J 
JJ 


0) 

o 

-H 

-d 

l(H 

1 



16 



Patentanspruche 

1. Pyrogen hergestelltes Zinkoxidpulver mit einer BET- 
Oberflache zwischen 10 \and 200 m^/g, dadurch 
gekennzeichnet , dass 

es in Form von Aggregaten vorliegt, wobei 
die Aggregate aus Partikeln mit imterschiedlicher 
Morphologie aufgebaut sind, 
und wobei die Aggregate zu 

0-10% in einer kreisartigen Form, 

30-50% in einer ellipsoiden Form, 

30-50% in einer linearen Form, 

20-30% in einer verzweigten Form vorliegen. 

2. Pyrogen hergestelltes Zinkoxidpulver nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Stanipf dichte, bestimmt 
nach DIN ISO 787/11, bei mindestens 150 g/1 liegt. 

3. Pyrogen hergestelltes Zinkoxidpulver nach den 
Ansprttcheh 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Aggregate 

eine mittlere, projizierte Aggregatf lache von 
weniger als 10000 nm^ 

einen Squivalenten Kreisdurchmesser (ECD) von 
weniger als 100 nm und 

einen mittleren Umfang von weniger als 600 nm 
aufweisen. 

4. Pyrogen hergestelltes Zinkoxidpulver nach den 
Ansprtichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Ahteil an Blei hochstens 20 ppm, an Arsen h5chstens 3 
ppm, an Cadmium hochstens 15 ppm, an Eisen hSchstens 
200 ppm, an Antimon hochstens 1 ppm und an Quecksilber 
hSchstens 1 ppm betragt. 

5. Verfahren zur Herstellung des zinkoxidpulvers gemSS der 
Anspriiche 1 bis 4, dadxirch gekennzeichnet, dass 
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ein Ausgangsgemisch entlialtend Zinkdampf , ein 
Breimgas und Wasserdantpf oder ein Gemisch aus 
Wasserdantpf und Kohlendioxid, 

in einer Flamme mit einem sauerstof fhaltigen Gas in 
einer Oxidationszone reagieren lasst, 
das lieiSe Reaktionsgemisch in einer Quenchzone 
abkuhlt und den Feststoff voia Gasstrom abtrennt, 
wobei in der Oxidationszone der Anteil an 
Sauerstoff grofier ist, als der zur vollstandigen 
Oxidation von Brenngas und zinkdampf notwendig ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeiclmet , dass 
dfer Zinkdampf in einer reduktiven Verdampfungszone 
fefhaiten wird, indem man Zinkpulver mittels eines 
Inertgas^tromes in einem zentral angeordneten Rohr 
mittels einer extern angeordneten Flamme, die durch 
Reaktion eines Brenngases vmd einem sauerstof fhaltigen 
Gas erzeugt wird, verdampft, wobei das Brenngas 
gegenuber dem Sauerstof fanteil des sauerstof fhaltigen 
Gases stochiometrisch im Uberschuss vorliegt. 

7. verfahren zur Herstellung des Zinkoxidpulvers gemSS der 
Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Verdampfung von Zinkpulver und die Oxidation zu 
Zinkoxid innerhalb eines Reaktors durchgeftihrt werden, 
wobei 

man in einer reduktiven Verdaitpfungszone zinkpulver 
in einem zentral angeordneten Rohr mittels einer urn 
das zentral angebrachte Rohr angeordneten Flamme, 
die durch Reaktion eines Brenngases mit einem 
sauerstoffhaltigen Gas erzeugt wird, 
wobei Brenngas und das sauerstof fhaltige Gas in 
getrennten, konzentrisch um das Zentralrohr 
angeordneten Rohren zugefuhrt werden, und 
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wobei das Brenngas gegenxiber dem Sauerstof fanteil 
.des sauerstof fhaltigen Gases stochiometrisch im 
Uberschuss vorliegt, 

und nachfolgend in den Gasstrom aus der rediiktiven 
Verdampfungszone einen uberschuss an Sauerstoff in 
Form eines Sauerstoff enthaltenden Gases 
eindosiert, dass das uberschiissige Brenngas und der 
Zinkdampf aus der Verdampfungszone in der 
Oxidations zone vollstandig oxidiert werden, 
anschlieSend das heifie Reaktionsgemisch in einer 
Quenchzone abktihlt und den Feststof f vom Gasstrom 
abtrennt . 

8. Verwendung des pyrogen hergestellten Zinkoxidpulvers 
nach den Anspruchen 1 bis 4 als Bestandteil in 
Sonnenschutzmitteln zTom Schutz vor UV-Strahltnig, als 
Vulkanisationshilfsmittel, in Kungtstoffen und Lacken 
als UV- Absorber, als Vemetzer bzw. Katalysator bei der 
Aushartvmg oder Polymerisation von K\inststof f en bzw. 
Kunststoffmonomeren, in Kixnstharzen, in 
pharmazeutischen und kosmetiscben Zubereitvmgen als 
pilz- Oder bakterienabwei sender Zusatz, zur Herstellung 
von Keramik^, als Katalysator Oder KatalysatortrSger . 
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Zusaxnmen£assung 
Z inkoxidpulver 



Pyrogen hergestelltes Zinkoxidpulver mit einer BET- 
Oberfiache zwischen 10 und 200 mVg,. welches in Form von ^ 
Aggregaten vorliegt, wobei die Aggregate aus Partikeln mit 
xinterschiedlicher Morphologie aufgebaut sind, und wobei die 
Aggregate zu 0-10% in einer kreisartigen Form, zu 30-50% in 
einer ellipsoiden Form, zu 30-50% in einer linearen Form 
und zu 20-30% in einer verzweigten Form vorliegen. 
fis wird iiergestellt, indem man ein Ausgangsgemisch 
enthaltend Zinkdampf , ein Brenngas und Wasserdainpf oder ein 
Gemisch aus Wasserdampf und Kohlendioxid, in einer Flamme 
mit einem sauerstof fhaltigen Gas in einer Oxidations zone 
reagieren lasst, das heifie Reaktionsgemisch in einer 
Quenchzone abkiihlt und den Feststof f vom Gasstrom abtrennt, 
wobei in der Oxidationszone der Anteil an Sauerstof f gr66er 
ist, als der zur vollstandigen Oxidation von Brenngas und 
zinkdampf notwendig ist. Das zinkoxidpulver kann als 
Bestandteil in Sonnenschutzmitteln zum Schutz vor UV- 
Strahlung eingesetzt werden. 
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Fig. 3b 
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Fig. 3d 
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